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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing isocyanates by reacting amines with phosgene inside a reactor fol- 
lowed by separating the isocyanate out from the reaction mixture exiting the reactor and purifying this isocyanate. The invention 
is characterized in that the isocyanate is separated out and purified in a column with a top pressure of 1 to 950 mbar, preferably 5 
to 50 mbar, particularly preferred 10 to 20 mbar, with a bottom temperature of 90 to 250 °C, preferably 120 to 170 °C, particularly 
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^5 (57) Zusammenfassung: Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung von Ami- 
j5 nen nut Phosgen in einem Reaktor und die nachfolgende Abtrennung und Reinigung des Isocyanats aus der den Reaktor verlassenden 

Reaktionsmischung, dadurch gekennzeichnet, daB die Abtrennung und Reinigung des Isocyanats in einer Kolonne bei einem Kopf- 
Q druck von 1-950 mbar, bevorzugt 5-50 mbar, besonders bevorzugt 10-20 mbar, und einer Sumpftemperatur von 90-250°C, bevorzugt 

120-170°C, besonders bevorzugt 130-150°C, durchgefuhrt wird, und daB der Rein-Isocyanat-Strom flttssig oder gasfSrmig bevorzugt 
^ in einem Seitenabzug der Kolonne abgenommen wird 
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Verfahren zur Abtrennung von Isocyanaten aus einem Reaktions- 
gemisch 

5 Beschreibung 

Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur Abtrennung und Reinigung 
von Isocyanaten aus einem Reaktionsgemisch in der Herstellung von 
aromatischen oder aliphatischen Isocyanaten. Bei den aromatischen 
10 Isocyanaten sind dies bevorzugt Methyl endi (phenylisocyanat) (MDI) 
und Toluylendiisocyanat (TDI) , bei den aliphatischen Hexamethy- 
lendiisocyanat (HDD und Isophorandiisocyanat (IPDI) . 

Die kontinuierliche Herstellung von organischen Isocyanaten durch 
15 Reaktion von prim^ren organischen Aminen mit Phosgen ist vielfach 
beschrieben und wird im groEtechnischen MaSstab durchgeftihrt 
(s. z.B. Ullmanns Enzyklopadie der Technischen Chemie, and 7 
( Polyure thane ) , 3. neubearbeitete Auflage, Carl Hanser Verlag, 
Munchen-Wien, S. 76ff (1993)). Insbesondere die aromatischen Iso- 
20 cyanate TDI (Toluylendiisocyanat) und MDI (Methylendiphenyldiiso- 
cyanat) bzw. PMDI (Polymethylenpolyphenylenpolyisocyanat) sowie 
die aliphatischen Isoyanate HDI (Hexamethylendiphenyldiisocyanat ) 
und Isophorondiisocyanat (IPDI) werden groStechnisch hergestellt. 

25 Die Herstellung von Isocyanaten aus den entsprechenden Aminen 
durch Phosgenierung erfolgte bisher zumeist in Rtihrkesseln, wie 
beispielsweise in DE-A-1468445 beschrieben, in Riihrkesselkas- 
kaden, wie beispielsweise in DE-PS 844896 beschrieben/ in mit 
Fttllkorpern gefullten Reaktionssaulen oder Reaktionskolonnen, wie 

30 beispielsweise in WO 99/5428, und DE-A-2112181 beschrieben oder 
in ungefullten Kolonnen. Oftmals ist eine Kreislauf f ahrweise 
erf orderlich, urn gentigend Verweilzeit fur einen vollstandigen 
Umsatz bei begrenztem Reaktionsvolumen (Holdup) zu schaffen. Da 
die Reaktion von Amin und Phosgen in der Fliissigphase sehr 

35 schnell ist, wird. ftir die erste Reaktionsstuf e h&ufig ein Misch- 
reaktor mit einer hohen Scherung des durch die Mischeinrichtung 
gefuhrten Reaktionsstroms eingesetzt. Zu den bekannten Misch- 
aggregaten gehoren vor allem Diisen wie die Ringsschlitzdttse, 
Ringlochdiisen, Glattstrahlmischdttsen, FacherstrahldtLsen, Winkel- 

40 strahlkammerdusen, Dreistromdusen, Gegenstroitimischkammern, Stau- 
dxisen und Venturimischdusen. 

Die Isocyanatsynthese erfolgt h&uf ig in der ersten Stufe bei sehr 
tief er und in der zweiten bei deutlich hoherer Teinperatur in 
45 einem Verweilzeitapparat . Dieses Verfahren wird haufig als Kalt- 
HeifS-Phosgenierung bezeichnet. Eine Beschreibung findet sich 
beispielsweise in W. Siefken, Liebigs Analen der Chemie 562 
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(1949), Seite 96. Zuerst wird bei tiefer Tempera tur, zumeist bei 
0°C oder Raumtemperatur, maximal 60°C, eine Suspension der Zwi- 
schenprodukte Carbamoylchlorid und Aminhydrochlorid hergestellt, 
die dann bei hoheren Temperaturen, zumeist 100 bis 200°C, in einem 
5 Verweilzeitapparat zum Isocyanat umgesetzt wird. Solche zweistu- 
f ige Verf ahren werden in Ullmanns Enzyklopadie der Technischen 
Chemie, Band 7 ( Polyure thane ) , 3. neubearbeitete Auflage, Carl 
Hanser Verlag, MGnchen-Wien, S. 76ff (1993), und beispielsweise 
in den Patentschrif ten DE 2058032, DE 2153268 und DE 2908703 be- 
10 schrieben. 

Als Verweilzeitapparate konnen die fiir die Herstellung der Iso- 
cyanate ublichen und bekannten, oben beispielhaft aufgefuhrten 
Reaktoren eingesetzt werden. 

15 

Die Herstellung der Isocyanate erfolgt zumeist in Losung. Als 
Losungsmittel ftir die Herstellung der Isocyanate werden vorzugs- 
weise chlorierte aromatische Kohlenwasserstof fe wie Dichlor- 
benzol, Chlorbenzol, Trichlorbenzol oder aromatische oder ali- 
20 phatische Kohlenwasserstof fe wie Toluol, Xylol, Benzol, Pentan, 
Hexan, Heptan, Octan, Cyclohexan, Biphenyl, Ketone wie 2 -But anon, 
Methylisobutylketon, Ester wie Diethylisophtalate , Ethylacetat, 
Butylacetat, Nitrile wie Acetonitril, oder Sulfolan u.a. ver- 
wendet . 

25 

Nach erfolgter Reaktion wird das in der Regel leichter als das 
Isocyanat siedende Losungsmittel vom Isocyanat und einem even- 
tuellen Rtickstand abgetrennt und destillativ aufgearbeitet . Im 
Falle von Toluylendiisocyanat (TDI) erfolgt anschlie£end eine 

30 destillative Abtrennung des Isocyanats vom Ruckstand und eine 
Reindestillation des Isocyanats oder eine Reinigung durch Kri- 
stallisation. (wird im Falle von TDI u.a. von Wettbewerbern auch 
gemacht. Wir sollten nicht zu of f ensichtlich zeigen, da£ wir 
Destination ausuben) . Es konnen auSerdem weitere Trennopera- 

35 tionen durchgefuhrt werden, um im Falle von TDI, oder MDI das 
Isomerengemisch oder im Falle von MDI das Oligomerengemisch in 
einzelne Fraktionen mit unterschiedlicher Isomeren- und Oligo- 
merenzus ammens e t z ung zu erzeugen. 

40 Das bei der Umsetzung von aliphatischen oder aromatischen Aminen 
mit Phosgen zu den entsprechenden Isocyanaten anfallende Gemisch 
aus Phosgen und Chlorwasserstof f , das noch mehr oder weniger 
grofie Mengen Losungsmittel enthalten kann, wird in der Regel in 
den meist gasformig anfallenden Chlorwasserstof f und ein in der 

45 Regel fltissig anfallendes Gemisch aus Phosgen und gegebenenf alls 
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L6sungsmittel auf getrennt . Das Phosgen bzw. Phosgen-Ldsungs- 
mittelgemisch wird dann in die Reaktion zurtickgef tihrt . 

In US 3410888 wird ein Verfahren zur Isolierung eines aromati- 
5 schen Diisocyanats aus einer Reaktionsmischung beschrieben, wobei 
das Isocyanat zwei Phenylkerne besitzt und die Isocyanatgruppen 
an Kohlenstoffatomen unterschiedlicher Phenylkerne gebunden sind. 
Dies betrifft 4,4'-, 2,4'-, 2,2'-Methylendi(phenylisocyanat) 
(MDI) sowie Mischungen dieser Isomere oder Polymethylenpolypheny- 

10 lenpolyisocyanat (PMDI) . Das dort beschriebene Verfahren umfa£t 
die Schritte erstens der Reaktion eines entsprechenden aromati- 
schen Diamins mit Phosgen und der destillativen Abtrennung eines 
Teils des so hergestellten aromati schen Isocyanats im Zuge der 
Losungsmittelabtrennung, zweitens der Oberftihrung des Destillati- 

15 onsruckstandes (Sumpfproduktes) in eine zweite Destillationsein- 
richtung, die als Gefa£ ausgestaltet ist, tiber dessen innere 
Oberf lache der Ruckstand als dOnner Film verteilt 1st und dessen 
Temperatur und Druck ausreichend sind, um eine Verdampfung des 
Isocyanats zu bewirken, und drittens der Entnahme des Dampf es aus 

20 dieser zweiten Destillationseinrichtung, der im wesentlichen 
reich an Isocyanat ist. Der Dampf wird kondensiert und das Iso- 
cyanat gelagert. Als mogliche Destillationseinrichtung werden 
beispielsweise Kletterf ilmverdampf er oder Fallfilmverdampfer ge- 
nannt . Das gewahlte Losungsmittel in der Isocyanatsynthese hat 

25 tiblicherweise einen niedrigeren Siedepunkt als das Isocyanat, er 
ist bevorzugt mindestens 30°C niedriger. Bei einer kleineren 
Siedepunkt sdif f erenz wird allerdings in der Ldsungsmittel- 
abtrennung ein Teil des hergestellten Isocyanats zusammen mit dem 
Losungsmittel mitabgetrennt . Daran schlieSt sich die Destination 

30 des als Rixckstand erhaltenen Rohisocyanats im Diinnschichtver- 
dampf er an. Die teilweise Abtrennung des Isocyanats in der 
LSsungsmittelabtrennung hat den Vorteil, dass unerwunschte Mit- 
telsieder, gegebenenf alls gef^rbte Verunreinigungen oder Kompo- 
nenten, deren Siedepunkt zwischen dem des Isocyanats und dem 

35 LSsungsmittel liegt, in der Losungsmittelabtrennung mit abge- 
trennt werden. Die Mischung aus dem teilweise abgetrennten Iso- 
cyanat und dem Losungsmittel wird dann wieder als Einsatzstof f- 
strom der Lasungsmittelabtrennung zugef tihrt, oder sie wird in 
einer separaten Verdampfung oder f raktionierten Destination zur 
40 Aufkonzentration des Isocyanats zugef uhrt. Letzteres wird dann 
als Feed in die Losungsmittelabtrenung rezykliert. 

Nachteilig an diesem Verfahren ist die teilweise Abtrennung des 
Isocyanats in der Losungsmittelabtrennung, die eine zus&tzliche 
45 destillative Reinigung des Losungsmittels erforderlich macht- 
Enthalt das Losungsmittel zur Herstellung der Aminlosung Iso- 
cyanat, bilden sich beim Vermischen von Amin und L6sungsmittel 
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Harnstoffe, die als Feststoffe zum einen zu Verstopfung und zum 
anderen zu schlechter ProduktqualitSt fiihren. 

Bei der Herstellung von Isocyanaten im groStechnischen MaSstab in 
5 sogenannten Worldscale-Anlagen, das heiSt Anlagen mit einer Kapa- 
zitat von mindestens 160,000 Jahrestonnen Isocyanat, fallen gro£e 
Mengen eines schwersiedenden Rtickstandes an, welcher schwierig zu 
handhaben und teuer in der Entsorgung ist. Der RCickstand besteht 
zumeist aus Nebenprodukten, die durch Oligomerisierung, Polymeri- 

10 sation oder durch unerwiinschte Neben- und Folgereaktionen gebil- 
det werden . Durch Minimierung der thermischen Belastung und der 
Verweilzeit in den Destillationskolonnen, insbesondere denen zur 
Abtrennung des Isocyanats aus dem Reaktionsgeinisch und der Rein- 
destination des Isocyanats, ist daher eine signifikante Vermin- 

15 derung des Scbwersiederanf alls moglich. 

Es war somit die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Verfah- 
ren bereitzustellen, bei dem insbesondere in gro&technischen 
Anlagen die Abtrennung des Isocyanats aus dem Reaktionsgemiscb 
20 und die Reindestillation des Isocyanats unter solchen Bedingungen 
durchgefuhrt wird, dafi der Schwerproduktanf all minimi ert wird und 
das Isocyanat in guter Qualitat anfallt. 

Es wurde tlberraschenderweise ein Verf ahren zur Abtrennung von 
25 Isocyanaten aus Reaktionsmischungen und Reindestillation der Iso- 
cyanate in groStechnischen Anlagen gefunden, bei welchem mit we- 
niger Apparaten bei gleicher Reinbeit des gewiinschten Isocyanats 
ein geringerer Schwersiederanf all erreicht werden karm und das 
Tin ten naher beschrieben ist. 

30 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Herstellung 
von Isocyanaten durch Umsetzung von Aminen mit Phosgen in einem 
Reaktor, gegebenenf alls Abtrennung des verwendeten Ldsungsmittels 
und der nachfolgenden Abtrennung und Reinigung des Isocyanats aus 

35 der Reaktionsmischung, dadurch gekennzeichnet, daS die Abtrennung 
und Reinigung des Isocyanats in einer Kolonne bei einem Kopfdruck 
von 1-950 mbar, bevorzugt 5-50 mbar, besonders bevorzugt 
10-20 mbar, und einer Sumpf temperatur von 90-250°C, bevorzugt 
120-17 0°C, besonders bevorzugt 130-150°C, durchgeftlhrt wird, und 

40 die Kolonne bevorzugt im Gegenstrom von Gas und Fltissigkeit 

betrieben wird. Der Rein-Isocyanat-Strom wird bevorzugt flussig 
oder gasformig in einem Seitenabzug der Kolonne abgenommen. 



45 
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Besonders geringer Schwerproduktanfall wird erzielt, wenn die 
Verweilzeit im Sumpf der Kolonne nicht grSSer als sechs Stunden, 
bevorzugt nicht gro&er als vier Stunden, bezogen auf den Sumpf- 
abzug, ist. 

5 

Die Zufiihrung des Reaktionsgemisches erfolgt vorteilhaft im 
unteren Teil der Kolonne, bevorzugt kann die Kolonne auch nur mit 
einem reinen Verstarkungsteil ohne Abtriebsteil ausgestattet 
sein. Als Einbauten kommen die bekannten Einbauten von Destilla- 

10 tions- und Rektif ikationskolonnen zum Einsatz. Es kann u.a. eine 
Boden- oder eine Packungskolonne zum Einsatz kommen. Als Boden 
konnen beispielsweise Sieb-, Ventil-, Glocken- oder Dualf lowboden 
und bei Packungen z.B. Blech- / Gewebe- oder Gitterpackungen aller 
Art verwendet werden. Besonders vorteilhaft sind Packungen, da 

15 sie einen geringen Druckverlust aufweisen. Fullkorperscbattungen 
sind jedoch weniger geeignet, aber nicht prinzipiell ausgeschlos- 
sen. Als Packungstypen konnen beispielsweise Sulzer BX, Sulzer 
CY, Sulzer Mellapak, Sulzer Mellapak Plus, Montz A3, Glitsch 4A, 
Kuhni Rombopak, und andere. verwendet werden. Als Sumpf umlaufver- 

20 dampfer konnen prinzipiell alle Arten von Verdampf ertypen einge- 
setzt werden, wobei Fallf ilmverdampf er , Langrobrver dampfer oder 
Diinnschichtverdampf er besonders vorteilhaft sind, da sich mit ih- 
nen eine produktschonende Verdampfung realisieren laSt. Es ist 
vorteilhaft, wenn die Kolonne mit einer vertikalen Trennwand aus- 

25 gestattet ist. Aus energetischen Grtinden und urn das Produkt zu 
schonen und so den Schwerproduktanfall zu minimieren, kann es 
vorteilhaft sein, der erf indungsgemafi verwendeten Kolonne eine 
ein- oder mehrstufige Verdampfung vorzuschalten. Auch eine Zwi- 
schenverdampfung ist vorteilhaft. Bei der Vorverdampfung wird der 

30 Fliissigkeitszulauf einem Verdampfer zugefiihrt und dadurch teil- 
weise oder ganz verdampf t. Der Dampf- und gegebenenf alls der ver- 
bliebene Flussigkeitsstrom wird der Kolonne zugeftihrt. Bei einer 
Zwischenverdampfung wird die Fltissigkeit entsprechend von einem 
Boden oder Sammler der Kolonne entnommen und einem Warmetauscher 

35 zugefuhrt. Sowohl die Vorverdampfung als auch die Zwischenver- 
dampfung konnen ein- oder mehrstufig ausgefuhrt werden. Der Kopf- 
kondensator kann extern gestaltet oder in die Kolonne integriert 
sein. Es konnen Rohrbiindel- wie auch Plattenapparate zum Einsatz 
kommen . 

40 

Prinzipiell kann das verwendete Losungsmittel noch in der Reak- 
tionsmischung, die in die erf indungsgemaE verwendete Kolonne ent- 
halten sein. Es ist jedoch vorteilhaft, zumindest einen Teil 
davon vorher abzutrennen. Dies kann beispielsweise in einer 
45 vorgeschalteten Kolonne oder einer ahnlichen Trenneinrichtung 
erf olgen. 
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Am Kopf der Kolonne fallen u.a. Chlorwasserstof f , Phosgen, 
Losungsmittel, chlorierte Nebenprodukte und Inerte wie Stickstoff 
und Kohlendioxid an. 

5 Das am Sumpf austrag der Kolonne abgezogene Schwerprodukt enthalt 
hochsiedende* oligomere und polymere Verbindungen, typischerweise 
zumeist Harnstoffe, Polyharnstof f e, Isocyanurate, Uretdione, 
Carbodiimide sowie nicht vollstandig abgetrenntes Isocyanat. 

10 Wenn das ausgeschleuste Sumpfprodukt der Kolonne noch Isocyanat 
enthalt, kann dieses vorteilhaft zur Gewinnung des im Ruckstand 
noch verbliebenen Isocyanats in einem weiteren Apparat, bevorzugt 
einer Kolonne, bei einem Druck von 1-500 mbar, bevorzugt 
5-25 mbar, und einer Temperatur von 100-225°C, bevorzugt 

15 110-140°C, bis auf eine Konzentration von < 10 Gew.-% bezuglich 
des Feeds troms der ersten Kolonnen abgereichert werden. Der 
Sumpfaustrag dieser Kolonne kann noch einmal auf gearbeitet wer- 
den, um weiteres Rest-Isocyanat aus dem Schwerprodukt zu gewin- 
nen. Alle so erhaltenen Isocyanatf raktionen konnen der ersten 

20 Kolonne zur Reinigung des Isocyanats wieder zugeftihrt werden. 

Das erf indungsgemMSe Verfahren eignet sich insbesondere fur die 
Aufarbeitung von Toluylendiisocyanat (TDI) , Methyl endiphenyldi- 
isocyanat (MDI) , Hexamethylendiisocyanat (HDD und Isophorondi- 
25 isocyanat (IPDI) Prinzipiell kdnnen auch andere Isocyanate so 
gereinigt werden. 

Besonders gut geeignet ist dieses Verfahren zur Herstellung von 
TDI. Gerade TDI neigt zur Ausbildung von Schwerprodukten, die 

30 sehr schwierig zu handhaben sind und die unter Umstanden die Ver- 
fiigbarkeit von TDI-Anlagen mindern. Durch die erf indungsgem&£e 
Ausgestaltung der Parameter der Kolonne zur Abtrennung des TDI 
kann die Ausbildung der Feststoffe merklich zurxickgedrangt wer- 
den. Dieser Effekt macht sich besonders bei groStechnischen An- 

35 lagen mit einer Kapazitat von mindestens 160,000 Jahrestonnen 
bemerkbar . 

Die Erfindung soil an dem nachstehenden Beispiel naher erlautert 
werden . 

40 

Beispiel : 

Von einem Reaktionsaustrags aus der Synthese von Toluylendiiso- 
cyanat (TDI) ausgehend von Toluylendiamin (TDA) und Phosgen, von 
45 dem das Losungsmittel abgetrennt worden ist, wurde dem unteren 
Teil einer Destillationskolonne mit 50 mm Durchmesser zugefOhrt. 
Die Kolonne war mit 12 Schttssen Gitterpackung (Ktthni Rombopak 9M, 
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Lange eines Schusses 630 ram) gepackt. Die Sumpftemperatur betrug 
145°C und der Kopfdruck 15 mbar abs- Als Verdampfer wurde ein 
Dttnnschichtverdampfer eingesetzt. Die Zusammensetzung des Zulaufs 
(1,14 kg/h) war 1,1 kg/h (96,5 Gew.-%) TDI inklusive schwersie- 
5 dender TDI-Homologen, 0,02 kg/h (1,8 Gew.-%) Uretdion und 
0,02 kg/h (1,8 Gew.-%) chlorierte Nebenprodukte sowie geringe 
Mengen Leichtsieder wie Chlorwasserstof f , Phosgen, und andere. An 
einem Seitenabzug der Kolonne wurden 1,0 kg/h (99,9 Gew.-%) TDI 
mit geringen Mengen (0,001 kg/h, 0,1 Gew.-%) chlorierter Neben- 

10 produkte entnommen. Am Kopf der Kolonne wurden hinter dem Kopf- 
kondensator, einem Rohrbtindelapparat mit 13 Rohren, 0,018 kg/h 
Leichtsieder. vorwiegend Chlorwasserstof f und Phosgen, gasformig 
entnommen und einer alkalischen Vteische zur Vernichtung zugefiihrt. 
Das im Warmetauscher anfallende Kondensat des Brtiden wurde als 

15 Riicklauf auf den Kopf der Kolonne gegeben. Am Sumpf der Kolonne 
wurden 0,12 kg/h entnommen und einer einstufigen Verdampf uhg, die 
bei 5 mbar und 115°C betrieben wurde, zugeftihrt. Es wurden 
0,06 kg/h TDI dampfformig entnommen, kondensiert und mit dem an- 
deren, am Seitenabzug der ersten Kolonne gewonnen TDI, vereinigt. 

20 Der zurtickbleibende teerartige Rucks tand wurde der Verbrennung 
zugeleitet . 
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PatentansprGche 

1. Verfahren zur Herstellung von Isocyanaten durch Umsetzung von 
5 Aminen mit Phosgen in einem Reaktor und die nachf olgende 

Abtrennung und Reinigung des Isocyanats aus der Reaktions- 
mischung, dadurch gekennzeichnet, daS die Abtrennung und 
Reinigung des Isocyanats in einer Kolonne bei einem Kopfdruck 
von 1-950 mbar, bevorzugt 5-50 mbar, besonders bevorzugt 
10 10-20 rabar, und einer Sumpf temper a tur von 90-250°C, bevorzugt 

120-170°C, besonders bevorzugt 130-150°C, durchgeftihrt wird, 
und die Kolonne im Gegenstrom von Gas und Fliissigkeit betrie- 
ben wird. 

15 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der 

Rein-Isocyanat-Strom in einem Seitenabzug der Kolonne flussig 
oder gasformig abgenommen wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
20 die Kolonne eine vertikale Tennwand aufweist. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Sumpf produkt der Kolonne noch Isocyanat 
enthalt, welches in einem weiteren Apparat bei einem Druck 

25 von 1-500 mbar, bevorzugt 5-25 mbar, und einer Temperatur von 

100-225°C, bevorzugt 110-140°C, bis auf eine Konzentration von 
< 10 Gew. -% beziiglich des Feedstroms der ersten Kolonne, ab- 
gereichert wird. 

30 5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Kolonne eine ein- oder mehrstufige Ver- 
dampfung vorgeschaltet ist. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
35 zeichnet, dass eine Zwischenverdampf ung an der Kolonne durch- 

gefiihrt wird. 

7 . Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6 , dadurch gekenn- 
zeichnet, dass als Verdampfer fttr die Kolonne, die Vorver- 

40 dampfung und die Zwischenverdampf ung ein Durchlauf verdampfer, 

vorzugsweise ein Fallf ilmverdampf er , Langrohrverdampf er oder 
Dtinnschichtverdampf er verwendet wird. 
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8, Verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Kolonne mit einer Blech-, Gewebe- oder 
Gitterpackung gepackt ist. 

5 9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Verweilzeit im Sumpf der Kolonne nicht 
groSer als sechs Stunden, bevorzugt nicht grofier als vier 
Stunden, bezogen auf den Sumpf abzug, ist, 

10 10, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Reaktionsmischung im unteren Teil der er- 
sten Kolonne zur Abtrennung des Isocyanats zugefuhrt wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10@@@@, dadurch ge- 
15 kennzeichnet, dass das Isocyanat Toluylendiisocyanat (TDI) , 

Methylendiphenyldiisocyanat (MDI) , Hexamethylendiisocyanat 
(HDD oder Isophorondiisocyanat (IPDI) ist. 
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